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© Meiall- und Keramiksinterkorper und -schichten 
warden dadurch hergestellt, daB man nanokristailines 
Metaii- Oder Keramikpulver, bet dem weniger a!s 1 
% der Ein2elpartikel eine Abweichuog von mehr als 
40 % und koine Einzelpartikel eine Abweichung von 
mehr ais 60 % von der mrtitoren KomgroBe aufwei- 
sen f in Anwensenheit mindestens einer niedrigmote- 
kularen organischen Verbindung, die Ober minde- 
stens eine funktionelie Gruppe verfugt, welche mit 
an dor Oberfidche der Puiverteilchen vorhandenen 
Gruppon reagieron und/odor wechsolwirken kann, in 
Wassor m6/oder einem polaren organischen Lo- 
sungsmiitel ais Dispergiermedium dispergierl, das 
Dispergiermedium entlernt und das oberflSchenmo" 
difzierte Metall- oder Keramikpuiver, das vor Oder 
nach dem Enttemen des Dispergiermediums zu 
GrOnkorpem oder Schichten verarbeitet worden ist, 



simert. 
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Oie voriiegende Erfindung bstrtfft ein Verfahren 
zur Hersteliung von gesinteren K5rpern Oder 
Schichten aus Metal!" Oder Keramikpuiver unter 
Verwendung einer Suspension aus obeHlchenmo- 
difizierten nanoskaligen Metal!* Oder Keramikteil- 
chen. 

Unter "nanoskaligen Teiichen" so'llen inn fol- 
genden Teiichen verstanden werden, deren durch* 
schnittliche GroBe nicht mehr a!s 100 nm, insbe- 
sondere nicht mehr als 50 nm und besonders be* 
vorzugt nicht mehr als 30 nm betragt. 

Bei der Verarbeitung von nanodtspersen Mate- 
rialien (Teiichen, Pulvern) existieren im wesentli- 
chen zwei Probleme, nSmlich 

(a) die Kontrolle der Teilchenagglomeration bei 
der Verarbeitung dieser Materialmen und 

(b) die Hersteliung von verarbeitungsfShigen ke- 
ramischen Massen mit hohen Feststoffgehalten 

Hinsichtiich des Problems (a) ist festzustelien, daS 
beim Obergang von sub-mikron zu nanoskaligen 
keramischen Pulvern aiigemein eine Zunahme der 
Agglomeration beobacbtet wird. Dies ist darauf zu- 
ruckzufuhren, daB mit abnehmender TeilchengroBe 
auch schwache Wechselwirkungskrafte. wie z.B. 
van der Waals-Krafte, erheblich an Bedeutung ge- 
winnen bzw. dominieren, Hmzu kommt, daB die 
PartikelobertlSche immer mit funktionellen, d»h> 
kondensatioristahigen, Gruppen beiegt 1st. Diese 
sind bei konventioneilen Submikronpulvern nur in- 
soweit von Bedeutung, ais sie als Wechselwir- 
kungszentren fUr erforderliche organische ProzeB- 
hrifsmittei (Dispergierhilfsmrtte!, Binctemitte! usw.) 
herangezogen werden konnen. Aufgrund des gro- 
Ben Oberf!§Ghen-z^Volurnen-Verli§!tnisses bet na- 
nodtspersen Materi alien kommt den Oberflachen- 
gruppen aber auch in einer anderen Hinsicht groBe 
Bedeutung zu. Zum einen konnen sie ebenfalis als 
Reaktion$2entren fOr organische PfozeGhilfsmittel 
dienen. Zum anderen konnen sie aber auch durch 
Kondensationsreaktionon zwischen einzeinen Parti- 
kein zur Bildung barter Agglomerate fuhren. Dio 
Partikcl sind dann quasi uber Sinterhalse miteinarv 
der verbunden, Es ist dahor wunschenswert, Ver- 
fahren zu entwickeln, mit denen die Agglomeration 
soweit zu beherrschen ist, daB kontrolliert aggiome* 
rierte Pulver erhalten werden kSnnen. Des weiteren 
ware es glinstig, wenn mit diesen Verfahren die 
reaktive Oberf&che nach aufien abgescbirmt und 
so eine interpartikulare Kondensatlon verhindert 
werden konnte. 

Zum obigen Problem (b) kann bemerkt werden, 
daS die Hersteliung von keramischen Massen mit 
hohen Feststoffgehalten und auf ein Formgebungs- 
vedahren abgestimmten Verarbeitungseigenschaf- 
ten erhebiiche Schwierigkeiten bereitet Zur Ver- 
meidung von Agglomerates die in grUnen wie auch 
in gesinterten Korpern zu gravierenden Defekten 
fun ren konnen, wird aiigemein in Suspensionen 



gearbeiteL Zur Suspensionsstabilisierung warden 
Dispergierhiifsmittel zugesetzt, die die Aufgabe ha- 
ben, eine Agglomeration zu verhindern und der 
Suspension die benotigten Verarbeitungsetgen- 

$ schaften zu verieihen. Bei der Suspensionsstabili- 
sierung konnen zwei prinzipielle Moglichkeiten un- 
terschieden werden, namltch die elektrostatische 
und die sterische Stabilisierung. 

Die elektrostatische Stabilisierung hat den 

?c Nachfeil, daB aufgrund des grofien hydrodynami- 
schen Radius der suspendierten Partikel nur gerin- 
ge Feststoffgehalte realisiert warden konnen. Dern- 
gegenUber bietet die sterische Stabilisierung die 
prinzipielle Moglichkeit, Suspensionen mit hohen 

75 Feststoffgehalten aus nanoskaligen Materiaiien her- 
2ustei!en t da hier der hydrodynamische Partikelra- 
dius vie! kleiner ist 

Die Vorteile der sterischen Stabilisierung wur- 
den am Beispiel von nanodispersem Si02 bereits 

20 gezeigt. Als Dispergierhiifsmittel wurden hier aiige- 
mein nichtionische organische Polymere (z.B. Poly- 
methylmethacryiat) eingeselzt, die auf der Partikel- 
oberftache adsorbiert warden, Der Nachteil einer 
derartigen Stabilisierung ist, ca8 auch hiermit nur 

25 maximale Feststoffgehalte von ca. 20 bis 30 VoL-% 
reaiisierbar sind und eine Ubertragbarkeit auf von 
SiO? verschiedene Stotfsysteme nur mit erhebii- 
chert EmschrSnkungen moglich ist. Dies liegt vor 
allem daran, dail die fOr ein Material spezifischen 

30 obertlSchenchemischen Eigenschaften (z.B. sau- 
re/basische Eigenschaften) nicht berOcksichtigt 
werden konnen, 

Es ist daher wUnschenswert, ein Verfahren be- 
reitzustellen, mit dem es moglich ist, die Partikei- 

35 oberflBche durch entsprechende chemische Ver- 
bindungen so zu modifizieren s daG ein optimaler 
Dispergiergrad erreicht und hone Feststoffgehalte 
dor Dispersion reaiisiert werden konnen. 

Beispieisweise gehort Titannitrid (TiN) zur 

40 Qruppe der motallischen Hartstoffe und besitzt eine 
kubische Kristalistruktur, Aufgrund des hohen kova- 
lenten Bindungsanteils bositzt TiN einen hohon 
Schmelzpunkt, eine hohe HSrte sowie gute Oxida- 
tionsbestSndigkeit und Korrosionsbestandigkeit. 

45 Aus diesen Eigenschaften resultieren die Anwen- 
dungen von TiN ai$ Schichtmaterial fur den Ver- 
schleiBschutz auf Metallen und als eine der Kom- 
ponenten in mehrphasigen Keramiken wie z.B. 
AfeCte/TiN Oder Sis N 4 /TiN. 

so Reine TiN-Schichten bzw. TiN-Schichten mit 

Beimengungen von TiC werden heute Uber 
Gasphasenprozesse hergestellt. Hierzu zahlen das 
CVD (chemical vapor deposition) und PVD 
(physical vapor deposition)- Verfahren. Entspre- 

55 chende AnTagen sind kommerziell erhaltlich und 
Bestandteil industrielier Fertigungsprozesse. Diese 
Schichten werden auf folgenden Gebieten einge- 
setzt: 
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- VerschleiBschutz von Metalien be! abrasiven 
und tribologischen Anwendungen. 

- auf Schneid-. Bohr- und FrSswerkzeugen zur 
Erh5hung der Zerspannungslelstung, 

- als Korrosionsschuizschichten in chemischen 
Reaktoren, 

- als Beschichtung von Uhrengehausen und 
Schmuck. 

Ein Nachteii der zB. uber CVD und PVD her- 
gestellten TiN~Schichten besteht in der unzurei- 
chenden Haftung auf den Substrain, so dafi die 
Schichten haufig abplatzen und damit beschichtete 
Werkzeuge vorzeitig unbrauchbar werden. Ver- 
wendbare Substrate sind Metatfe mit hoher War* 
mebestandigkeif, Hartmetalie, wie z.8. WC/Cd Oder 
auch keramische Wendeschneidplatten, 

Eine andere Anwendung nanokristalijner kera- 
mischer Pulver wie TiN ; TIC, SiC betrifft den Ein- 
satz in Mischkeramiken, wie z.B. AbOs-'TiC Oder 
Si^Ni/TiN. Durch die Zugabe solcher Pulver zu den 
Matrixmaterialien k5nnen deren mechanische Ei- 
genschaften, wie z.B. Harte, ZShigkeit odor Druck- 
festigkeii, verbessert warden. In gfeicher Weise 
werden die mechanischen Eigenschaften von Bulk- 
Keramiken uno pulvermetailurgisch hergesteflten 
rnetailischen Werksioffen durch den Einsatz nano- 
kristaiiiner Puiver wesentiteh verbessert. 

Seispteisweise besitzt reines TiN aufgrund sei- 
nes hohen kovaienten Bindungscharakters nur eine 
sehr geringe SinteraktivitSt Ein© Verdichtung erfor- 
dert daher normaierweise den Einsatz von Sinterak- 
tivitat. Im einfachsten Fail kann dies TiOa sein, das 
an Luft in Gegenwart von Wasser an der TiN- 
Oberflache gebildet wird. So isi z.B. berichtel wor- 
den, da(3 TiN-Pulver mil einer mittleren KorngroSe 
von 0,1 urn drucklos bei Temperaturen um 1 
500 - C bis zu relaiiven Dichten von 95 % gesintert 
werden kann ? Dieses Sihterverhalten wird der Akti- 
vierung der zur Verdichtung fuhrenden Diffusions- 
mechanismen uber die Auf 16 sung von an der TiN- 
Teilchenoberfiache lokalisiertem TiOg zugeschrie* 
ben. 

Verschiedene Pubiikationen beschSftigen sich 
mit der Sinterung von TiN unter Druck und/oder in 
Gegenwart von Sinteradditiven. So fUhrt das 
HeiSpressen von TiN-Puivern mil einem dsc-Wert 
von 1 urn bei Temperaturen bis zu 2 100'C and 
einem PreSdruck von 14 MPa nur zu einer Dichte 
von 93 % der Theone; siehe M. Mdrijama et al, 
"Mechanical and Electrical Properties of Hotpres- 
sed TiN-Geramics without Additives \ J, Jap. Ce- 
ram. Soc 99 (1991). Bei M. Morijama et al., "The 
Mechanical Properties of Hot-pressed TiN-Cera- 
mics with Various Additives'', J. Jap. Ceram. Soc, 
101 (1993) wird das Verdichtungsverhalten von TiN 
in Gegenwart von Sinteradditiven beim HeiSpres- 
sen beschrieben. Proben mit insgesamt 10 Gew.*% 
AbOj, Y2O3 und B4C ergeben nach dem HeiSpres- 



sen bet 1 950 *C und 14 MPa Dichten um 97 % 
der Theorie. Pernor ist uber ein© 95 %ige Verdich- 
tung durch HeiSpressen bei 1 B00*C und 5.0 GPa 
berichtel worden. 

5 Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zu 

Herstellung von Metail- und Keramiksinterkorpern 
und -schichten berettzustelien, das eine Kontrolie 
der Teilchenagglomeration und ausreichend hohe 
Feststoffgehalte der eingesetzten Teilchensuspen- 

w sion ermogiicht und bei niedrigeren Sintertempera- 
turen durchgefOhrt werden kann. 

ErfindungsgemaS wird diese Aufgabe gei&st 
durch ein Verfahren zur Hersteiiung von Metaii- 
und Keramiksinterkorpern oder -schichten, das da^ 

?5 durch gekennzeichnet ist, daS man nanokristallines 
Metali- oder Keramikpuiver, wobei weniger als 1 % 
der Einzelpartike! eine Abweichung von mehr ais 
40 % und kerne Einzelpartikei eine Abweichung 
von mehr als 60 % von der mittleren Korngrcfce 

20 aufweisen, in Anwesenheit mindestens einer nied- 
rigmolekularen organischen Verbindung, die Uber 
mindestens eine funktionelle Gruppe verfugt, wel- 
che mit an der Oberft&che der Pulverteiichen vor- 
handenen Gruppen reagieren ut\6fo6er wechselwir- 

ss ken kann, in Wasser und/oder einem polaren orga- 
nischen Losungsmittei als Dispergiermedium dis- 
pergiert, das Dispergiermedium entfernt und das 
oberflachenmodifizierte Metall- oder Keramikpuiver, 
das vor oder nach dem Entfernen des Dispergier- 

30 mediums zu GrOnkdrpern oder Schichten verarbei- 
tet worden ist, sintert 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ermogiicht 
es, die Agglomeration von nanoskaiigen Metall- 
und Keramikpulvern zu kontrollieren, wodurch Dis- 

36 persionen derartier Teilchen mit hohen Feststoffge- 
halten in zufriedenstei lender V^eise hergestellt wer- 
den kSnnen. 

Als Ausgangsmaterial ftir das erfindungsgema- 
Ge Verfahren eignen sich insbesondere nanokristal- 

40 line Metall- und Keramikpuiver mit einer Primarteii- 
chengrSBe von vorzugswciso unter 100 nm. Dieses 
Pulver ist im Aniieferungszustand stark aggfome- 
riert. Besonders bovorzugte Metalh und Keramik- 
puiver, wie sie in den Unteranspruchen definiert 

45 sind, werden in den deutschen Patentanmeldungen 
P 42^4 722.0, P 42 14 723.9, P 42 14 724.7 und P 
42 14 725.5 offenbart. Sie sind erhaltlich nach dem 
CVR-Verfahren. wie es aus der deutschen Patent- 
anmeidung P 42 14 719.0 hervorgeht, in einer 

so CVR-Vorriditung, wie sie Gegenstand der tieul- 
schen Patentanmeldung P 42 14 725.5 ist, Der 
Inbatt dieser Patentanmeldungen wird durch Inbe- 
zugnahme vollstandig in die vorliegende Anmel- 
dung autgenommen. 

55 Die Patentanmeldung P 42 14 719.0 offenbart 
ein Verfahren zur Herstellung feinteiliger Metall- 
und/oder Keramikpuiver durch Reaktion entspre- 
chender Metaltverbindungen und entsprechender 
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Reaktionspartner in der Gasphase -CVR-, wobei die 
Metaliverbindung<en) und die weiteren Reaktions- 
partner in einem Reaktor im gasforrnigen Zustand 
zur Reaktion gebracht, direkt aus der Gasphase 
homogen unler AusschluG jeglicher Wandreaktion 
auskondenslert und anschlieGend vom Reaktions- 
medium abgetrennt werden, welches dadurch ge- 
kennzeichnet ist> daB die Metallverbindungen und 
die Reaktionspartner getrennt voneinander minde- 
stens mil Reaktionstemperatur in den Reaktor eirv 
gebracht werden. Fur den Fall, daB mehrere Metall- 
verbindungen und/oder Reaktionspartner einge- 
bracht werden sollen, sind die jeweiiigen Gasmi- 
schungen so zu w3hlen, da8 wshrend des Aufhei- 
zens keine Reaktion auftiitt, die zu festen Reak- 
tionsprodukten fuhrt Besonders vorteiihaft ISSt sich 
das Verfahren in einem Rchrreakfor durchffjhren. 
Es 1st besonders gunstig, wenn die Metallverbin- 
dungen, die Reaktionspartner und die Produktparti- 
kel den Reaktor laminar durchstrdmen. Besonders 
bevcrzugt ist es, die Metallverbindungen und die. 
Reaktionspartner als koaxiaie laminare Teilstrdme 
in den Reaktor einzubrmgen. Urn jedoch die DurcJv 
mischung bei beiden koaxialen Teilstrdme sicher- 
zustellen, wird 6utrch Einbau eines Storkorpers in 
der sonst streng laminaren Stromung eine in inten- 
sity und Aufweitung defmierte Karman'sche Wirk- 
belstrafje eaeugt 

Eine bevorzugte AusfGhrungsferm des Verfarv 
rens besteht also darin, 6&B die koaxialen, lamina- 
ren Teilstrdme der Metallverbindung(en) und der 
Reaktionspartner mittels einer Karman'schen Wir~ 
belstraSe in definierter Weise vermischi werden, 

Urn die energetisch stark bevorzugte Abschei- 
dung der Reaktionsteilnehmer an der Reaktorwand 
zu verhindern, wird bevorzugt das Reaktionsmedi- 
urn durch eine Inertgasschicht abgeschirmt. Dies 
kann dadurch erfoigen, da8 durch spezieli geformte 
ftingspalte in der Reaktorwand ein Inertgasstrom 
eingebracht wird, der uber den Coandaeffekt an 
der Reaktorwand anliegt Die im Reaktor durch 
eino homogene Abscheidung aus der Gasphase 
bei typischen Verwetlzetten zwischen 10 und 300 
msec entstandenen Metall- Oder Keramikpulverpar- 
tikel veriassen diesen gemeinsam mil den gasfor- 
mfgen Reaktanten und den Inertgasen, die als Tra- 
gergas, Spulgas und zum Zwecke der Verminde- 
rung der HCl-Adsorption eingeblasen werden. 

Voreugsweise wird dann die Abtrennung der 
Metal)- oder Keramikpuiver bei Temperaturen ober- 
halb der Siede- bsw. Sublimaiionstemperaturen der 
eingesetzten Metallverbindungen, Reaktionspartner 
und/oder wahrend der Reaktion gebiideten 
Zwangsanfalisprodukte vorgenommen. Die Abtren- 
nung kann dabel vorteiihaft in einem Ruckblasfilter 
vorgenommen werden. Wenn dieser bei hohen 
Temperaturen von 2.8. 600 *C betrieben wird, kann 
die Adsorption der Gase, insbesondere der nicht 



inerten Gase wie HCi, NHs, TtCU usw., an der sehr 
groGen Oberfiache der Keramik- oder Metallpurver 
goring gehalten werden. Insbesondere wird bei der 
Herstellung von Nitrtden die Sildung von NH«CI 

$ verhindert (grdfter ais 350 " C). 

Die noch verbliebehen, an der PulveroberfiSche 
adsorbierten storenden Substanzen konnen in ei- 
nem nachgeschalteten Vakuumbehalier weiter ent- 
fernt werden, vorzugsweise wieder bei Temperatu- 

?o ren von ca. 600* C. Die fertigen Pulver soliten dann 
unter LuftausschluB aus der Aniage ausgetragen 
werden. 

Bevcrzugte Metallverbindungen sind eine oder 
mehrere aus der Gruppe BCb, BorsSureester, Bo- 
75 rane, SiCI*, andere Chlcrsilane, Siiane, Metallhalo- 
genide, teiiweise hydrierte Metallhatogenide, Me- 
tailhydride, Metal la Ikoholate. Metallalkyle, Metaifa- 
mide, Metallazide, Metaliboranate und Meiallcarbo- 
nyle. 

20 Bevor2ugte weitere Reaktionspartner sind einer 
oder mehrere aus der Gruppe Hs, NH 3 . Hydrazin, 
Amine, CH*. andere Alkane, Alkene, Alkine, Aryle, 
O2, tuft, BCb ; Borsaureester, Sorane, SiCU, ande- 
re Chiorsilane und Sitane. 

25 Nach diesem Vertahren kdnnen nano- oder mi- 
krodisf^rse {krtstallin oder amorph) Metaii- 
und/oder Keramikpuiver hergesteilt werien. wobei 
bevorzugte Metall- und/oder Keremikpuiver Carbi- 
de, Nitride, Boride, Siiizlde, Phosphite, Sulfide, Oxi- 

30 de und/oder Kombinationen daraus der Elemente 
B, Al, Si, Ti t Zr, Hf; V, Nb, Ta, Cr, Mo, W, La, Y, 
Fe>. Co, Ni oder diese Elemente alleine oder in 
Kombination miteinander sind. 

Es ist moglich, nach diesem Verfahren Metail- 

35 und Keramikpuiver mit einer einstellbaren Partikel- 
grdBe zwischen 1 und 3 000 nm (Z um) he^ustel- 
len, die eine extrem enge Teilchengrofienverteiiung 
aufweisen. Charakteristisch fOr die so hergesteliten 
Teilchen ist das vollslandige Fehlen von Partikeln, 

40 die wesentlich groBer ais die Durchschnittskorngrd- 
So sind. So weisen die nach dorr. Verf3hren horgo- 
stellten Pulver im allgomeinon weniger als 1 % 
Einzelpartikel auf, die mehr als 20 % von der 
mittleren Korngrdfie abweichen. Teilchen, die mehr 

4$ als 50 % abweichen, sind nicht vorhanden. 

Die nichtoxidischen Pulver weisen auBerst ge- 
ringe Sauerstoffgehalte (kleiner 1 000 ppm) auf. 
Weitere Charakteristika der Pulver sind ihre horie 
Reinheit, hohe Oberflachenreinheit und gute Repro- 

bo duzierbarkeit. 

Nach dem erfmdungsgemalten Vertahren ist es 
moglich, die Meiall- oder Keramikpuiver bei §u- 
Sorst niedrigen Temperaturen vollstandig zu sin- 
tern Bevorzugt betragt dabel die Sintertemperatur 

55 0.4 bis 0,6 der Schmelz- bzw. Zersetzungstempe- 
ratur. Hierdurch eroffnen sich neue Anwendungs- 
gebiete fur entsprechende Keramiken. 
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Um die Agglomerate des Metal*- und Keramik- 
ausgangsmaterials in dem Dispergiermedium auf 
ihre Primarteilchen zu deaggiomerieren und eine 
stabile nanodisperse Suspension herzusteiien, wer- 
den erfindungsgemaB Oberflachenmodifikatoren 
eingesetzt d.h. oberflachenmodifizierende niedrig- 
molekulare organische (- kohlenstoffhaitige) Ver- 
bindungen, die Gber mindestens (und vorzugswet- 
se) eine runktionelle Gruppe verfOgen, die mit an 
der Oberflache der MetaH- und Keramikteilchen 
vorhandenen Gruppen reagieren und/oder (2umin* 
dest) wechselwirken kann. Hmzu eignen sich ins- 
besondere Verbindungen mit einem Moiekularge- 
wicht, das nlcht hdher als i 000, vorzugsweise 
nicht hoher als 500 und insbesondere nicht hoher 
als 350 ist Derartige Verbindungen sind vorzugs- 
weise unter Ndrmalbedingungen flussig und in dem 
Dispergiermedium I5$lich Oder zumindest emul- 
gierbar. 

Derartige Verbindungen weisen vorzugsweise 
nicht mehr als insgesamt 30, insbesondere nicht 
mehr als insgesamt 20 und besonders bevorzugt 
nicht mehr als 15 Kohienstoffatoroe auf. Die funk- 
tionellen Gruppen. die diese Verbindungen tragen 
mussen, richten sich in erster Unie nach den Ober- 
flSchengruppen des jeweiis eingesetzten TiN-Aus- 
gangsmateriais und darOber hinaus auch nach der 
gewQnscwen Wechselwirkung. Besonders bevor- 
zugt wird es; wenh zwischen den funktionellen 
Gruppen der oberflSchenrnodifizierenden Verbin- 
dung und den OberilSchengruppen der TiN-Partikel 
eine SSure/Base-Reaktion nach Bronsted Oder Le- 
wis stattfinden kann (einschlieSIich Komplexbildung 
und Adduktbildung). Em Beispiei fUr eine andere 
geeignete Wechselwirkung ist die Dipol-Dipol- 
Wechselwirkung. Oeispiele fur bevorzugte funktio- 
nelle Gruppen sind somit CarbonsSuregruppen (pri- 
mSre, sekundare und tertiSre) Arninogruppan und 
OH-acide Goippierungen. Es.konnen auch mehre- 
re dieser Gwppon in einem MolekOI vorhanden 
sein (Betaine, Aminosauren, EDTA, usw.). 

DemgemaB sind Beispieie fur besonders be- 
vorzugte Oberfiachenmodifikatoren gesattigte oder 
ungestattigte Mono- und Polycarbonsauron (vor- 
zugsweise MbnocarbonsSuren) mil t bis 12 Koh- 
lenstoffatomen {z.B. AmeisensSure, EsslgsSure, 
Propionsaure, Buttersaure t . PentansSure, Hexan- 
s&ure. Acryisaure, MethacryisSure, CrbtonsSure, 
Citronensaure, Adipinsaure, Bernsteinsaur©, Glutar- 
saure, Oxalsaure, MaleinsSure und Fumarsaure). 
Bei den ungesSttigten Carbonsauren besteht zu- 
satzlich die Moglichkeit, daB mit Hiffe der ethyle- 
nisch ungesMttigten Doppelbindung eine Vernet- 
zung durchgefCihrt werden kann. 

Beispieie fur weitere geeignete Oberflachen- 
modifikatoren sind Mono- und Polyamine, insbe- 
sondere solche der allgemeinen Forme) R 3 ~nNH m 
worin n = 0,1 oder 2 und die Reste R unabhSngig 



voneinander Aikylgruppen mit 1 bis 12, insbeson- 
dere 1 bis 8 und besonders bevorzugt 1 bis 4 
Kohlenstoffatomen darstelien (z.B. Methyl, Ethyl, n- 
und HPropyl und Butyl) und Ethylenpotyamine (z.B. 

5 Ethylendiamin, Diethyientriamin etc}; £-Dicarbonyl- 
verbindungen mil 4 bis 12, insbesondere 5 bis 8 
Kohlenstoffatomen, wie z.B. Acetylaceton, 2.4-Hex- 
andion, 3,5-Heptandion, Acetessigsaure und Ace- 
tessigsa ure-Ci C* - Alky lester . Organoalkoxy si lane, 

io wis z.B. diejenigen, die zur Gberflachenmodifizie- 
rung von kolloidaler KieseisSure eingesetzt werden 
(z.B. solche der allgemeinen Forme! R4<~mSi(OR*) m , 
worin die Gruppen R und R* unabhSngig voneinan- 
der Ci-4-A!kyi darstelien und m ], 2. 3 Oder 4 ist): 

is und modifizierte Alkohoiate, bei denen ein Teii der 
OR-Gruppen (R wie oben definiert) durch inerte 
organische Gruppen substituted ist und uber die 
noch vorhandenen OR-Gruppen eine Anbindung 
(Kondensation) aul der Partikeioberflache erfolgt 

20 und die organischen Gruppen die Abschirmung 
ubemehmen. Beispieie hierfUr sind 2.B. Zirkon- 
und TitanaikohoJate M{OR)« {M = Ti, Zr), bei denen 
ein Teil der OR-Gruppen durch einen Komplexbild- 
ner, wie z.B. eine ^-Dicarbonyiverbindung oder 

26 eine (Mono)carbonsS ure ersetzt ist. Wird eine eth- 
ylenisch ungesattigte Verbindung (wie z.B. Metha- 
crylsaure) als Komplexbildner eingesetzt, kann dar- 
Ober hinaus auch eine Vernetzuhg stattfinden (sie- 
he oben). 

30 Im Fail des TiN sind besonders bevorzugte 
Oberflachenmodifikatoren Guanidtncarbonat und 
GuanidinpropionsSure. 

Als Dispergiermedium werden Wasser 
und/oder polare organische L6sungsmittel einge- 

35 setzt. Als polare organische Losungsmittel eignen 
sich vorzugsweise solche, die mit Wasser mischbar 
sind. Spezielie Beispieie fur verwendbare polare 
organische Losungsmittel sind Alkohole, wie z.B. 
aiiphatische Aikohoie mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen 

40 (insbesondere Methanol), Ethanoi, n- und i-Propan- 
ol und Butanol); Ketone, wie z.B. Aceton und Buta- 
non; Ester, wie 2.B. Essigsaureethylester: Ethor, 
wie z.B. Diethylether, Tetrahydrofuran und Tetrah- 
ydropyran, Amide, wie z.B. Dimethylacetarnid und 

46 Drmethylformamid; Sulfoxide und Sulfone. wie z.B. 
Suifolan und Dime^iyisulfoxid; und haiogenierte aii- 
phatische Kohlenwasserstoffe. Selbstverstandlich 
kdnnen auch Mischungen dieser Losungsmittel 
eingesetzt werden. 

so Das eingesetzie Dispergiermedium hat vor- 

zugsweise einen Siedepunkt. der eine problemlose 
Entfernung desselben durch Destination (gegebe- 
nenfalls unter reduziertem Druck) ermogHcht. Be- 
vorzugt werden LSsungsmittei mit einem Siede- 

65 punkt unter 200 * C, insbesondere unter 1 50 * C. 

Bei der Durchfuhrung des erfindungsgemSSen 
Verfahrens betragt der Gehalt an Dispergiermedi- 
um im allgemeinen 20 bis 90, vorzugsweise 30 bis 
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80 und insbesondere 35 bis 75 Gew ; ~% r Der Rest 
der Dispersion setzt sich zusarnmen aus Keramik- 
oder MetallausgangspuJver und medrigmolekularer 
organischer Verbindung (OberflSdienmodifkator). 
Dabei betrSgt das Gewichtsverhaltnis Keramik- 
oder Metallausgangspulver/OberfiSchenmodiflkator 
im aiigemeinGm 1 000:1 bis 4:1, insbesondere 
500:1 bis 8:1 und besonders bevorzugt 250:1 bis 
10:1. 

Das erfmdungsgemaSe Verfahren- wird vorzugs- 
weise bei einer Temperatur von Raumtomperatur 
(ca. 20*0) bis zur Siedatemperatur des Dispergier- 
mediums durchgefuhrt. Bevorzugt sind Dispergier- 
temperaturen im Bereich von 50 bis 100 *C. In 
einer besonders bevorzygten Ausfuhrungsform wird 
unter ROckfiuB des Dispergiermediums gearbeitet 

Die Dispergierzeit h&ngt insbesonderte von der 
Art der eingesetzten Materiaiien ab, betrSgt aber 
im aligemeinen einige Minuten bis meftrere Stun- 
den, z.B. 1 bis 24 Stunden. 

Zur Verbesserung der Deaggiomeration kann 
die Dispersion (Suspension) gegebenenfalls mit Ui- 
traschall. Intensivmischern Oder in der Keramik Ob- 
lichen Mahivedahren, z.B. RuhrwerkskugeimQhien, 
behandelt werden. 

Nach Beendigung der ObertlSchenmodiflzle- 
rung kann die erhaitenen Dispersion (Suspension) 
entweder als soiche weiterverarbeitet warden <d.h. 
zur Herstellung von GrtinkSrpvm odor zum Be- 
schichten von Substraten), Oder das Dispergierrne- 
dium wird von der Weiterverarbeitung ganz Oder 
teilweise (z.B. bis zu einer gewGnschten Feststofl- 
konzentration) entfernt. Ein besonders beyorzugtes 
Verfahren zur Enlfernung des Dispergiar mediums 
ist die Gefriertrockuung Oder GefriersprUhtrock- 

Nach dem Trocknen kann das oberflachenmo- 
difizierte Metail- oder Keramikpuiver gegebenen- 
falls in einem anderen Dispergiermedium, das 
Wasser und/oder ein organisches Ldsungsmittel 
umfaBt, rodispcrgiort werden. FOr eine voHstgndige 
Redispcrgiorung hat es sich bewahrt das Pulver 
2unachst mil dem ObertlSchenrnodifikator zu modi- 
fizieren und dann in einem organischen Ldsungs- 
mittel, einem Gem i son aus organischem Losungs- 
mittel und Wasser oder auch reinem Wasser zu 
redispergieren. 

Die nach dem erfmdungsgemaBen Verfahren 
erhaltenen Metal*- Oder Keramiksuspensionen bzw. 
das trockane oberflachenrnodifizierle nanoktistaliine 
Metail- Oder Keramikpuiver haben eine Teilcherv 
groBenverteilung unter 100 nm. Sie konnen zwecks 
Herstellung von Grunkdrpern bzw. Sinterkorpern 
oder -schichten auf verschledene Weise weiterver- 
arbeitet werden. Beispielsweise kann man Extru- 
sionsmassen herstelien, die nach der Extrusion zu 
fertigen Formkdrpem gesintert werden konnen. 
Hierbei werden gewchniich pro 100 Gew.-Teile Ex- 



trusionsmassen 20 bis 80, insbesondere 30 bis 70 
und besonders bevorzugt 40 bis 60 Gew.-Telle 
oberfiSchenmodrfiziertes Metall- oder Keramikpul* 
ver (entweder als solches oder in Form einer z.B. 

s wie oben hergestellten Dispersion), 10 bis 70, ins- 
besondere 20: bis 60 und besonders bevorzugt 30 
bis 50 Gew.-Teile Dispergiermedium und 0,5 bis 
20, insbesondere 2 bis 1 5, besonders bevorzugt 5 
bis 10 Gew.-Teile Additive ; die aus Bindemitteln, 

w Plastifiziermitteln und Mischungen davon ausge- 
wShlt werden, eingesetzt. 

Die erwahnten Bindemittel und Plastifiziermittel 
werden vorzugsweise aus modifizierten Cellulosen 
.{z.B, Methyiceliulose, Ethyieeiiuicse* Propyiceliuio- 

16 se und Carboxy-modifizierte Cellulose), Polyalkyl- 
englykolen {insbesondere Polyethylenglykol und 
Pclypropylenglykol, vorzugsweise mit einem durch- 
schnittlichen Molekulargewicht von 400 bis 50 
000), Dialkyiphthalaten (z.B. Dimethylphthaiat, 

*o Dietbylphthalai, Dipropylphthalat und Dibutylphtha- 
lat) und Mischungen dieser Substanzen ausge- 
wahlt. Selbstverstandlich konnen auch andere Bin- 
de- und Plastifiziermittel eingesetzt werden, wie- 
z.B. Polyvinylaikohol etc. 

2$ Die obigen Bindemittel und Plastifiziermittel 
werden benotigt, urn eine extrustonsfahig Masse 
und eine ausreichende Formstabifitat nach der 
Formgebung zu gewShrieisten, 

Nach grUndlicher Durchmischung der obigen 

$o Komponenten (z.B. in einer herkommlichen Misch- 
vorrichtung) kann ein Toil des Dispergiermediums 
(vorzugsweise unter reduziertem Druck) wieder ent- 
fernt werden, bis die Extrusionsmassen den ge- 
wunschten Feststoftgehatt aufweiserv Bevor2ugte 

35 Feststoftgehalte der Extrvsionsmasse Negen bei 
mindestens 30 und insbesondere mindestens 40 
Vol.-%. 

Andere bevorzugte Formgebungsveriahren sind 
die Elektrophorese, der SchlickerguB. der Schiik- 

40 kerdruckguB und das Rlterpressen sowie Kombina- 
tionon von Eiektropnorese und SchlickorguG, 
SchlickordruckguS odor Filterprossen; ferner das 
SpritzgioSen, Faserspinnen, Gel-Casting und Zen- 
trtfugieren. Mil diesen Formgebungsverfahren wer- 

4$ den kompakte Formkorper mit hohen GrOndichten 
erhalten. Ebenso ist es m5glich, die Suspensionen 
fOr Beschichtungszwecke einzusetzen. Geeignete 
Beschichtungsverfahren sind 2.8, Tauchen. Spin- 
coating, Rakein. Streichen und die Eiektropnorese. 

50 Ais Substrate kommen a.B. Metalle, Keramiken, 
Hartmetaila, Glas und Cermets in Frage. 

Die hergestellten Grunkorper bzw. Schichten 
konnen dann getrocknet und einer Sinterbehand- 
lung unterzogen werden. Dabei hat sich uberra- 

55 schenderweise gezeigt, daB die gewDnschte Ver- 
dichtung bereits bei relativ niedrigen Iemperaturen 
erfolgt. Ferner werden Qberraschende weise keine 
Sinteradditive benotigt. Die Sintertemperatur liegt 
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gewShnlich jm Bereich von 0 r 4 bis 0.6 der 
Schmeiz- bzw. ZerseUungstemperatur. Dies ist 
deutlich niodriger ais nach dem Stand dor Technik. 
wo gewdhnlich Temperaturen nahe der Schmelz- 
bzw, Zersetzungstemperatur, Stnteradditive und go- 
gebenenfails noch Druck benoiigi werden. 

Die erhaitenen Keramik- und Metalisinterkorper 
b2w. -schichten sind gekennzeichnet durch ein na- 
noskaliges Gefuge mil eiher KomgroBe unterhalb 
100 nm, einer Dichte > 95 % der Theorie und einer 
hohen Harte. 

Die erfindungsgemSB hergestelHan Metali- und 
KeramiksinterformkSrper finden z.B. Anwendung 
als 

- Bulk-Keramik z.B.. fur Schleifpulver; 

- Beschichtungsmaterial fOr Metalle. Keramik 
und Glas fur Dekorationszwecte, VerschleiS- 
schutz, triboiogische Anwendungen, Korro- 
sionsschutz, insbesondere als Schicht au? 
Schneldwerk2eugen und Schleifrnittein bzw, 
Schieifpulvem; 

- Bestandteil in Kefamik/Keramik-Kompositen. 
Als Matnxphase kommen insbesondere 
Al 2 03 ? TiC. SiC und S\zH^. in Frage. 

- eestandteil von Nanpkompositen; 

- Smterhflfsmittel fOr grobere Keramiken: 

- Metall/Keramik-Komposite vom Typ Hartstof- 
fe; 

* Cermets; 

- Mikropordse Schichten fUr Filtrationszwecke, 
z.B. Mikro-Ultra-Nano*Filtrationund Umkeh- 
rosmose, 

Die (olgenden Beispie'ie dienen der weileren 
Erlauletung der voriiegenden Erfindung, ohne diese 
jedoch zu beschrankea 

Beispiei 1 

Obenl&chenmodHizierung von nancskaligem TIN 

In 200 ml eines Gemischos aus Wasser und 
Ethanol (Volumenverhaltnis 1:1 wird 1 g Guanidin* 
propionsaure getost. 2u der Losung werden unter 
stand igem Ruhron 10 g TiN-Pulver, welches nach 
Beispiel 2 der deuischen Patentanmeldung P 42 14 
719.0 erhalten wurde, gegeben. AnschlieBend wird 
das Gemisch 5 h unter RucklluB bei 100 * C erhitzl 
Nach Ablaut der Reaktionszeit wird die Suspension 
abgetrennt und der Filterruckstand mit Ethano! ge- 
wasnhen. Das erhaitene feuchie Pulver wird 8 h bei 
70 'C getrocknet. 



Beispiel 2 

Redispergierung und Verschlickerung des TiN-Pul- 
vers 

5 

60 g des obedi&chGnmodifizierten TiN-Puivers 
aus Beispiel 1 werden unter standigem RQhren und 
zwischen2eitiicher Ultraschallbehandiung zu 100 ml 
Wasser gegeben. Hierbei wird der pH der Suspen- 
ro sion durch Zugabe von Tetrabutyiammoniumhydro- 
xid bet einem Wert von etwa 9 gehalten. Es resui- 
tiort ein stabiler Schlicker mit 37,5 Gew.-% Fest- 
stoffgehalt. Die TeilchengroBe iiegt im Bereich von 
20 bis 50 nm. 

Beis piel 3 

Das Verfahren von Beispiel 2 wird wiederholt 
jedoch verwendet man Methanol anstelie von Was- 
20 ser als Redispergiermedium, 

Beispiel 4 

Das Verfahren von Beispiel 2 wird wiederholt. 
2$ jedoch verwendet man Ethano! anstelie von Wasser 
als Redispergiermodium, 

Beispiel 5 

30 GrOnkorperherstellung aus dem TiN-Schlicker 
(SchlickerguB) 

50 ml des 37,5 Gew.-%igen TiN-Schlickers aus 
Beispiel 2 werden in eine runde PMMA-Form ge- 
35 gossen (Durchmesser: 40 mm, H5he: 50 mm, Po- 
rehwerte 1 um). Nach einer Standzeit von 6 h 
entsteht ein GrGnkdrper mit den Abmessungen: 
Durchmesser 40 mm. Hohe 3 mm. Grundichte 40- 
50 % d. Th. 

B eispiel 6 

GemaB Beispiel 5 wird ein GrOnkorper hergo- 
stelft, jedoch wird zusStzlich Druck angewandt {z.B. 
45. 5 bar), um die GieBzeil zu verkOrzen. 

Beispiel 7 

Sintern des Grunkorpers 

GemaB Beispiel 5 hergesteiite Grunkorper wer- 
den unter kontroilierter Feuchte und Temperatur in 
einem Klimaschrank getrocknet. Nach dem Trock- 
nen werden sie in Argonatmosphare bei Tempera- 
55 turen zwischen 1 tOO'C und 1 300 *C geantert. 
Die Aufheizrate betragt bis T = 600* C 3 K/min. 
zwischen 600* C und der isothermen Hattetempera- 
tur 20 K/mia Durch diese Sinterbehandlung errei- 
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chen die Prcben reartive Dichten Ober 95 % d. Th. 
und weisen mittlere KomgrSSen unterhalb von 100 
nm auf. 

Beispiel 8 

Beschichtung von AfeOa-Substraten 

Nach dem Verfahren von Beispiel 1 wird eine 
20 Gew.-%ige waGrige Suspension aus oberfla- 
chenmodiUziertem TiN-Puiver hergestellt. Eine 
dichtgesintere AI2O3 -Platte wird dutch Eintauchen 
in die Suspension beschichtet Die beschichtete 
Platte wird getrocknet und bei 1 300 °C in einer 
Argonatmosph§re gesintert Dabei wird eine teste 
TiN-Deckschicht mit einer Dicke von etwa 5 am 
erhaften. 

Patentanspriiche 

1 Verfahren zur Herste'Hung von Keramik- oder 
Metalisinterkdrpern oder -schfohten, dadurch 
gekennzeichnet, dafl man nanokristal lines Ke- 
ramik- und Metallpulver, bei dem weniger als 1 
% der Einzeipartikel eine Abweichung von 
mehr als 40 % und keine Emzelpartikei eine 
Abweichung von mehr als 80 % von der mittle- 
ren KorngroBe aufweisen, in Anwesenhert min- 
destens einer niedrigmolekularen organtschen 
Verbindung, die Ober mindestens einer niedrig- 
moiekularen organ Ischen Verbindung, die Ober 
mindestens eine funktionelle Gruppe verfugt, 
welche mit an der Oberflache der PuJverteil- 
chert s/orharKHmea Gruppen reagieren 
uDd/odet welchselwirken kann, in Wasser 
und/oder einem polaren organischen Losungs- 
mittel als Dispergierrnedium dispergiert, das 
Dispergierrnedium enifernt und das oberfia- 
chenmodifizierte Keramik- und Metallpulver, 
das vor oder nach dem Entfernen des Disper- 
giermediums zu Grunkckpern oder Schichten 
verarbeiiet worden tst, sintert. 

2. Verlahren gemaB Anspruch t, dadurch ge- 
kennzeichnet dafi weniger als 1 % der EinzeJ- 
partikel eine Abweichung von mehr als 20 % 
und keine Einzeipartikel eine Abweichung von 
mehr als 50 % von der mittleren KomgrSSe 
aufweisen. 

3. Verlahren gemafl einem der Anspruche 1 Oder 
2, dadurch gekennzeichnet daS weniger als 1 
% der Einzeipartikel eine Abweichung von 
mehr als 10 % und keine Einzeipartikel eine 
Abweichung von mehr als 40 % von der mittie- 
ren KorngroBe aufweisen. 



4. Verfahren gemkB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet 
da8 die Metall- und/oder Keramikpulver Carbi- 
de, Nitride, Boride, Silizide. Phosphide, Sulfide, 
s Oxide und/oder Kombinatloneii daraus der Ele- 

mente 8, Al, Si, Ti t Zr. Hf V, Nb, Ta. Cr, Mo, 
W, La, Y. Fe, Co, Ni oder diese Elemente 
alleine Oder in Kombination miteinander sind. 

70 5. Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
daS als Metallpulver feinteiiige Pufver der Me- 
talie Fe, Co, Ni, W und/oder Mo mil einer 
definierten Partikelgrofle zwischen 1,0 nm und 

rs kieiner 100 nm eingesetzt werden. 

6. Verfahren gemaB einem oder mehreren dor 
Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet 
da8 als Metallpulver feinteiiige Pulver der Me- 

20 talie B r At Si, Ti t Zr, HI, V, Nb, Ta und/oder Cr 

mit emer definierten PartikelgroBe 2wischen 
1 ,0 nm und 3 am eingesetzt werden. 

7. Verfahren .gemaB einem oder vr\ehrerer) der 
as Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 

daB als Keramikpulver feinteiiige Nichtoxid-Ke- 
ramikpulver MeX. wobei 

Me = B, Al, Si. Ti. Zr. Hi V, Ta, Nb, 
Mo, w, La, Fe, Co, Ni und/oder 
30 Cr und 

X - C, N, B und Si oder Kombinatio- 
nen daraus, mit Ausnahme von 
SisN* groSer als 100 nm und AIN 
grdBer ais 200 run, eingesetzt 
35 werden. 

a Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
Anspruche 5 bis 7, dadurch gekennzeichnet, 
daB Metall- oder Keramikpulver einen Sauer- 
40 stoffgehalt von weniger als 5 000 ppm aufwei- 

sen, 

9. Verfahren gemSG einem oder mehreren der 
AnsprOche 5 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 

4$ daB dor Sauer stoffgehalt weniger als 1 000 

ppm betragt 

10. Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
AnsprOche 5 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 

w daB der Sauerstoffgehait weniger als 50 ppm 

betrSgt 

11. Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet. 

55 daB feinteiiige Oxidkeramikpuiver der Metall- 

oxide MeO, wobei 

Me = Al, Si, Zr, Hf, Ta, Nb, Mo, W, V, 
La undtoder Y 1st, wobei AfeOa in 
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der a-Phase* und Si02Msta|!in 
vorHegL eingesetzt werden. 

12. Verfahren gemaB einem Oder mehreren der 
AnsprOche 5 bis 11, dadurch gokennzelchnet, 
daG die Summe der Verunreinigungen der Me- 
tal!- Oder Keramikpulver, mit Ausnahrne der 
oxidischen Verunreinigungen, kleiner als 5 000 
ppm betrSgt. 

13. Verfahren gemafi einem oder mehreren An- 
sprOche 5 bis 12, dadurch gekennzeichnet 
daB die Summe der Verunreinigungen, mit 
Ausnahrne der oxidischen Verunreinigungen, 
kleiner als 1 000 ppm beiragt 

14. Verfahren gemSG einem oder mehreren der 
AnsprOche- 5 bis 13, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Summfc der Verunreinigungen, mit 
Ausnahrne der oxidischen Verunreingjngen, 
kleiner ais 200 ppm betragf . 

15. Verfahren gemaB einem Oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, 
daB man das oberflachenmbdifizierte Metali- 
oder Keramikpuiver bfci einer Temperatur, die 
0,4 bis 0,6 der Schmelz- bzw. Zersetzungs- 
temperatur der Putver betr&gt sinter! 

16. Verfahren gemSB einem oder mehreren der 
AnsprOche i bis 15, dadurch gekennzeichnet 
daB die niedrigmolekulare organische Verbin- 
dung ein Molekulargewicht von nicht mehr ais 
1 000, insbesondere nichl mehr als 500 auf« 
weist 



daB 20 bis 90, und insbesondere 30 bis 80 
Gew.-% Oispergiermedfum, bezogen auf das 
Gesamtgewicht von Dispergiermedium, Kera- 
mik- und Metal Ipyiver und niedrigmoiekularer 
s organischer Verbindung. eingesetzt werden. 

20. Verfahren gemSB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 1.9. dadurch gekennzeichnet, 
daB das Gewichtsverhaitnis Keramik- oder Me- 
re tallpulver/niedrigmofekulare organische Verbin- 
dung 1 000:1 bis 4:1, insbesondere 500:1 bis 
8:1, betr&gt. 

21. Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
n AnsprOche 1 bis 20, dadurch gekennzeichnet, 

da8 die Dispergietung bei einer Temperatur 
von 20' C bis zur Siedetemperatur des Disper- 
giermediums, vorzugsweise unter RuckfluB des 
Dispergiermediums, durchgefuhrt wird. 

20 

22. Verfahren gemaB einem Oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 21, dadurch gekennzeichnet, 
daB das Dispergiermedium durch Gefriertrock- 
nen oder Gefrierspruhtrocknen entrerni wird. 

2$ 

23. Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
AnsprOche t bis 22, dadurch gekennzeichnet, 
daB man das oberflachenmodifizierte Keramik- 
oder Metal Ipuiver nach dem Abtrennen des 

30 Dispergiermediums in einem anderen Medium 
redispergiert 

24. Metall- oder Kerarniksinterkdrper und -schich* 
ten, erhaitlich gemaB dem Verfahren gemaB 

35 einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 23. 



17. Verfahren gemaB einem odor mehreren der 
AnsprOche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet. 
daB die niedrigmolekulare organische Verbin- 
dung aus aliphatischen. gesattigten oder unge- 40 
sattigton Cv-Ci 2 -Monocarbonsauren, Polycar- 
bonsauren, Aminen dor Formol R 3 ~ n NH„, worin 

n - 0,1 oder 2 und die Reste R unabhangig 
voneinander Alkylgruppen mit 1 bis 12, insbe- 
sondere 1 bis 6, Kohlenstofratomen darstellen, 4$ 
/^Dicarbonylverbindungen mit 4 bis 12, insbe- 
sondere 5 bis 8 Kohienstoffatomen, TitansSu- 
reestern, modifizierten Alkphoiaten und Or- 
ganoalkoxysilanen ausgewShit wird. 

50 

18. Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, 
daB das Dispergiermedium ein Gemisch aus 
Wasser und einem polaren organischen L6- 
sungsmittel umfaBt. 55 

19. Verfahren gemSB einem oder rnQhteren der 
AnsprOche 1 bis 18, dadurch gekennzeichnet, 
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